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grateful to every member of Mitsubishi Research
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Note added in proof.— The structure of cubic U0,
proposed recently by Belbeoch et al. (1960) is, in our
words, an out-of-step structure, where M= My=M.=1.
In contrast to our case of U;O4_z, where the out-of-
step mode is expressed by a translation vector, in the
U,0, structure it is expressed by a rotatory inversion
4. At any rate, we beliewe that long spacings resulting
from out-of-step phenomena will be of great importance
for understandig thoroughly the phase diagram of U-O
system. One of the physical reasons underlying these
structures lies probably in variable valency of
uranium.
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Kristalljustierung mit Rontgen-Bildverstirker

Vox H. WEYERER

Physikalisch-Technische Bundesanstalt, Braunschweig, Deutschland

(Eingegangen am 13. September 1960)

Single crystals, approximately oriented by optical methods, may be adjusted in a few minutes by
the use of X-ray image amplifiers. The adjustment may be done with an accuracy of a few minutes
of arc without any dark adaption. The present state of development excludes the use of wavelengths

longer than Mo K« radiation.

Mit dem Rontgen-Bildverstarker (Tewes, 1955) kénnen
ohne den Umweg iiber Rontgen-Filmaufnahmen oder
Registrierkurven z. B. der Gitterbau von Einkristallen
schnell kontrolliert, Textureinfliisse an polykristallinen
Proben aufgezeigt und ein Uberblick tiber das Ront-
gen-Interferenzbild gewonnen werden (Miihe & Weye-
rer, 1957). Ferner lassen sich Kristalle fiir das Laue-
und Drehkristall-Verfahren auf diese Weise rasch und
prizise justieren.

Bei unvollkommen justierten Einkristallen fallen
Einzelreflexe, die durch Drehung des Kristalls nach-
einander an identischen Netzebenen entstehen, oft
nicht mehr genau zusammen; sie fichern trotz der-
selben Indizierung senkrecht zu ihrer Schichtlinie, z. B.
zum Agquator, nach beiden Seiten hin auf. Diese
Abweichungen nehmen im allgemeinen mit wachsen-
dem Braggschen Reflexionswinkel zu (v. Heimendahl
& Weyerer, 1959).
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Soll bei einem Kristall, der u. a. eine zur Drehachse
senkrecht gelegene Symmetrie-Ebene besitzt, eine
bestimmte Richtung des Kristallgitters parallel zu
dieser Drehachse eingerichtet werden, so benutzt man
hierbei die symmetrisch zum Aquator gelegenen Rént-
gen-Reflexe. Sie verschwinden bei Drehung um die
Achse (Priparattriger bzw. Goniometerkopf) genau
gleichzeitig und tauchen zusammen wieder auf, falls
bereits eine gute Justierung des Kristalls erreicht ist
(Otto, 1960). Andernfalls kinnen sich sowohl Form und
Intensitit der Reflexe, als auch deren Lage im Durch-
strahlgebiet verindern. Eine Dejustierung wird einmal
durch einen Intensititsunterschied zwischen den beir
den symmetrischen Reflexen angezeigt (Methode 1):
zum anderen tritt im allgemeinen eine Verlagerung de-
Reflexe auf, so dass deren Verbindungslinien mit
wachsender Dejustierung mehr und mehr von den
auf der entsprechenden Symmetrie-Ebene errichteten
Senkrechten abweichen (Methode II).

Bei visueller Beobachtung wird man die erste
Methode (Intensititswechsel) bevorzugen, weil hierbei
kein Bezugsnetz benétigt wird; man verstellt die
beiden Kreisfithrungen des Goniometerkopfes so lange
um kleine Winkelbetrige, bis die symmetrischen
Rontgenreflexe beim Drehen des Kristalls im Bild-
verstirker gleichzeitig aufblitzen.* Auch relativ schwa-
che Reflexe lassen sich gut beobachten, sofern die
Quantenenergie der Eigenstrahlung tiber etwa 17 keV.
liegt (Absorption in der Glaswandung des Bildver-
stiirkers). Der Kristall kann in wenigen Minuten mit
einer Genauigkeit von etwa 1/10 Winkelgrad justiert
werden, die u. a. von Kristall-Beschaffenheit, Kristall-
typ, kristallographischer Richtung abhiingt.

Soll die Kristalljustierung im Bild festgehalten
werden, so lisst sich mit Vorteil auch die zweite
Methode verwenden. An die Stelle der Betrachtungs-
optik wird ein Photoapparat (Robot; Tandemobjektiv
Xenon 1:2) am Bildverstirker angebracht. Die Be-
lichtungszeiten betragen auf Kleinbildfilm Agfa Isopan
Record (ca. 36/10” DIN) einige Sekunden. Das recht-
winkelige Koordinatensystem der Strichplatte in der
Kamera wird zusammen mit den Reflexen auf dem
Film abgebildet. Reicht hierzu der Streuuntergrund
aus der zu untersuchenden Probe nicht aus, so liefert
ein seitlich an der Objektivfassung befestigtes Gliih-
limpchen (0,6 A., 6 V.) das benétigte Streulicht durch
diffuse Reflexion an der Riickseite des Bildverstirkers.
Man stellt die Helligkeit des Limpchens so ein, dass
die Rontgenreflexe und das Bezugsnetz gleichzeitig
exponiert werden kénnen.

Als Beispiel sind in Fig. 1 die zum Aquator sym-
metrisch gelegenen (011)- und (011)-Reflexe einer
NaCl-Kristallnadel wiedergegeben. Eine Kristallfliche
war parallel zu einer der beiden Kreisfithrungen des
Goniometerkopfes ausgerichtet worden. Diese Kreis-

* Mit dem Bildverstiarker, der sich wegen seiner relativ
grossen Aussenabmessungen (20 em. @) fiir das Riickstrahl-
gebiet weniger gut eignet, lisst sich ohne Mehraufwand auch
die allgemeine Beschaffenheit der Probe iiberpriifen.

KRISTALLJUSTIERUNG MIT RONTGEN-BILDVERSTARKER

(m)

Fig. 1. Rontgenreflexe des NaCl im Durchstrahlgebiet. Diver-
genz des Rontgenstrahlenbiindels 0,5°. Belichtungszeit 15
sec.; Agfa-Record-Kleinbildfilm; Robotkamera mit einge-
bauter Strichplatte. Kristallverkippung parallel zum Rént-
genstrahl; Differenz von etwa 12 Winkelminuten zwischen
den Teilbildern; bestmégliche Kristalljustierung bei (m).

fiithrung stand parallel zum Primirstrahl und wurde
schrittweise um jeweils etwa 4 Winkelminuten gleich-
sinning weitergedreht, wobei der Kristall iiber die
Stellung optimaler Justierung hinweggefiihrt wurde.
Beiderseits dieser Mittellage (m) macht sich auf den
Teilbildern die zunehmende Abweichung (Verkippung)
der Reflexe von den Vertikalen des Koordinatennetzes
deutlich bemerkbar. Die bestmogliche Kristalljustie-
rung lisst sich auf etwa 5 bis 8 Winkelminuten genau
angeben. Eine Genauigkeitssteigerung wird dadurch
erzielt, dass man mehrere Teilbilder zu beiden Seiten

der Mittellage (m) auswertet.
(m)

Fig. 2. NaCl-Kristall. Drehung des Kristalls um die Priparat-
triigerachse bis kurz vor Verschwinden der Reflexe. Dif-
ferenz von 4 Winkelminuten zwischen den Teilbildern.
Belichtungszeit 40 sec. Sonst wie Fig. 1.

Fiir Fig. 2 wurde derselbe Kristall so weit um die
Achse des Priiparattrigers gedreht, dass die betrach-
teten Reflexe gerade noch nicht verschwanden. Die
Intensitit der Reflexe nahm daher gegeniiber der
Fig. 1 entsprechend ab. Veriindert man jetzt, ebenso
wie in Fig. 1, die Kristallorientierung, so unter-
scheiden sich die Intensititen der beiden Réntgen-
Reflexe bereits deutlich nach einer Drehung um 4
Winkelminuten. Die grissere Empfindlichkeit dieser
ersten Justiermethode wird aber im allgemeinen durch
die geringere Verschwenkungsmdoglichkeit (kleinere
Anzahl von Teilbildern) beeintrichtigt.
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Um das Réntgenbild, also Lage und Anordnung der
Réntgenreflexe, auch visuell beobachten zu konnen,
bedient man sich spezieller Bezugsnetze an der
Vorderfront des Rontgen-Bildverstirkers. Oft geniigt
hierbei eine relative Zuordnung der Rontgenreflexe
zum Koordinatensystem; die Netze brauchen daher
nicht besonders prizise zu sein.

Fiir den allgemeinen Fall der Kristalljustierung,
wenn z. B. die oben genannte Symmetrie nicht ge-
geben ist und symmetrische Reflexpaare nicht auf-
treten, was besonders bei niedrigsymmetrischen Kri-
stallen vorkommen wird, kann die iibliche Laue-
Anordnung verwendet werden.

Fig. 3. Polarkoordinatennetz als Bezugssystem, an der Vorder-
front des Rontgenbildverstiarkers befestigt. Araldit als Streu-
korper. Gleichzeitige Belichtung der NaCl-Reflexe (15 sec.).
Schattenwurf des Primiirstrahlenfangers und des Praparat-
trigers.
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Hierbei ist ein Polarkoordinatennetz, z. B. aus 0,5
mm. dicken Bleidriihten, die auf beiden Seiten einer
strenungsarmen Folie* aufgeklebt sind, der Symmetrie
des Réntgenbildes oft besser als ein rechtwinkeliges
Bezugsnetz (Kupferdrihte von einigen Zehntel Milli-
meter Stirke) angepasst. Fiir eine kontrastreiche Ab-
bildung des Bezugsnetzes (siche Fig.3) wurde eine
Aralditplatte von 9 mm. Dicke zwischen Priparat und
Primiirstrahlblenden in das Strahlenbiindel gestellt:
sie erzeugt auch den diffusen Interferenzring. Als
Streukérper, der gegebenenfalls mit einer Bohrung fiir
das Primirstrahlenbiindel versehen werden kann,
kommt noch Klebwachs, Stearin oder dergl. in Frage.
Fiir einen gleichmissigen Strenuntergrund ohne Inter-
ferenzring stellt man stattdessen als Streukorper einen
Paraffinblock unmittelbar vor das Rohren-Austritts-
Fenster: aus seiner Bleiabschirmung (Stirke 1 mm.)
spart man, z. B, 20 mm. von Primir-Strahl-Biindel
und Blendenachse entfernt, ein Loch von einigen
Millimetern Durchmesser aus, das als Streustrahlen-
Quelle dient. Fiir Ubersichtsaufnahmen mit diesem
Koordinatennetz wird man die Rontgen-Reflexe und
das Bezugsnetz zweckmiissig nacheinander belichten,
wobei man auf eine genauere gegenseitige Zuordnung
zu achten hat.

Fiir die Mithilfe und Ausfithrung der vorliegenden
Versuche danke ich Frl. H. Stein und Herrn H. Voigt.
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